SINTESIS SENYAWA ASAM 







5.1 Senyawa Hasil Sintesis 
 Senyawa asam O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat merupakan senyawa 
hasil sintesis antara asam 5-metilsalisilat dan pereaksi 4-nitrobenzoil klorida 
dengan menggunakan metode esterifikasi asil halida. Berdasarkan hasil 
penimbangan, berat senyawa hasil sintesis yang didapatkan sebesar 84 mg. 
Kemudian, dibandingkan dengan berat teoritis yaitu 723 mg sehingga diperoleh 
persentase hasil sintesis sebesar 11,62%. Perhitungan persentase hasil sintesis 
dapat dilihat pada lampiran 3. 
5.2 Analisis Kualitatif Senyawa Hasil Sintesis 
5.2.1 Pemeriksaan Organoleptis 
 Tahap awal analisis kualitatif adalah pemeriksan organoleptis yang 
dilakukan dengan cara mengamati bentuk, warna, dan bau. Hasil pemeriksaan 
organoleptis senyawa hasil sintesis dapat dilihat pada tabel 5.1. 
Tabel 5.1 Hasil Pemeriksaan Organoleptis Senyawa Hasil Sintesis dan Senyawa 
Asam 5-Metilsalisilat 
Senyawa 
Hasil Pemeriksaan Organoleptis 
Bentuk Warna Bau 
Senyawa Hasil 
Sintesis 
Serbuk Kristal Putih kekuningan Tidak berbau 
Senyawa Asam 
5-Metilsalisilat 
Serbuk Putih Berbau 
menyengat 
 
5.2.2 Penentuan Jarak Lebur 
 Tahap kedua analisis kualitatif adalah penentuan jarak lebur senyawa hasil 
sintesis dengan menggunakan Melting Point Stuart. Penentuan jarak lebur 
bertujuan sebagai uji kemurnian senyawa hasil sintesis. Hasil pemeriksaan jarak 
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lebur senyawa hasil sintesis yaitu asam O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat dapat 
dilihat pada tabel 5.2. 
 
Tabel 5.2 Hasil Penentuan Jarak Lebur Senyawa Hasil Sintesis dan Senyawa 
Asam 5-Metilsalisilat 
Replikasi 
Hasil Pengamatan Jarak Lebur C 
Senyawa Hasil Sintesis Asam 5-Metilsalisilat 
1 198-200°C 144-146°C 
2 199-201°C 145-147°C 
3 198-200°C 144-147°C 
Rata-rata 198-200°C 144-146°C 
 
 Dari tabel 5.2 diatas dapat dilihat bahwa hasil pengamatan jarak lebur 
senyawa hasil sintesis dibandingkan dengan jarak lebur asam 5-metilsalisilat telah 
berbeda sehingga dapat diartikan bahwa senyawa hasil sintesis telah terbentuk. 
Jarak lebur senyawa hasil sintesis setelah dilakukan replikasi tiga kali diperoleh 
198-200C. Jarak lebur yang dihasilkan setelah dilakukan tiga kali replikasi 
menunjukkan perbedaan hasil yang kecil (2°C) sehingga dapat diartikan bahwa 
senyawa hasil sintesis tersebut murni. 
5.2.3 Analisis dengan Kromatografi Lapis Tipis 
 Analisis dengan kromatografi lapis tipis dilakukan untuk mengetahui ada 
tidaknya pengotor pada senyawa hasil sintesis. Analisis ini dilakukan dengan 
menggunakan tiga macam fase gerak dan dilakukan replikasi tiga kali. Setelah itu, 
membandingkan harga Retardation factor (Rf) antara senyawa hasil sintesis 
dengan senyawa induk yaitu asam 5-metilsalisilat. 









Rep 1 Rep 2 Rep 3 Rep 1 Rep 2 Rep 3 
1 0,38 0,38 0,38 0,55 0,55 0,55 
2 0,60 0,60 0,60 0,70 0,70 0,70 




Fase Diam  : Silika Gel 60 GF254 
Penampak Noda : Lampu UV 254 nm 
Pelarut   : Aseton 
Fase Gerak 1  : Kloroform : Metanol (7:3) 
Fase Gerak 2  : Etil Asetat : Metanol (7:3) 
Fase Gerak 3  : Etil Asetat : Etanol (7:3) 
Hasil perhitungan harga Rf dari kromatografi lapis tipis senyawa hasil 
sintesis dengan senyawa asam 5-metilsalisilat dapat dilihat pada tabel 5.3. 
Berdasarkan hasil analisis dengan kromatografi lapis tipis pada tabel 5.3, harga Rf 
senyawa hasil sintesis berbeda dengan senyawa asam 5-metilsalisilat. Selain itu, 
pada senyawa hasil sintesis menunjukkan noda tunggal dengan menggunakan tiga 
macam fase gerak sehingga dapat diartikan bahwa senyawa hasil sintesis murni 
secara KLT. 
5.3 Identifikasi Struktur Senyawa Hasil Sintesis 
5.3.1 Identifikasi Struktur Senyawa Hasil dengan Spektrofotometer UV-Vis 
Identifikasi struktur senyawa hasil sintesis dengan menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis bertujuan untuk mengetahui pola spektrum dan 
pergeseran panjang gelombang maksimum ( maks) senyawa hasil sintesis yang 
dibandingkan dengan senyawa induk yaitu asam 5-metilsalisilat.  
 




Gambar 5.2  Spektrum Ultraviolet Senyawa Hasil Sintesis dalam Etanol 
 
Spektrum ultraviolet dari asam 5-metilsalisilat dan senyawa hasil sintesis dapat 
dilihat pada gambar 5.1 dan 5.2. Hasil identifikasi dengan spektrofotometer UV-
Vis antara asam 5-metilsalisilat dan senyawa hasil sintesis dapat dilihat pada tabel 
5.4. 
Tabel 5.4 Hasil Identifikasi dengan Spektrofotometer UV-Vis antara Asam 5-





Senyawa Hasil Sintesis [Asam O-
(4-Nitrobenzoil)-5-Metilsalisilat] 
1. 210 nm 204 nm 
2. 238 nm 260 nm 
3. 314 nm - 
 
5.3.2 Identifikasi Struktur Senyawa Hasil dengan Spektrofotometer IR 
 Identifikasi struktur senyawa hasil sintesis dengan menggunakan 
spektrofotometer inframerah (IR) bertujuan untuk mengetahui adanya gugus-
gugus fungsi pada senyawa hasil sintesis. Spektrum inframerah senyawa hasil 
sintesis kemudian dibandingkan dengan spektrum inframerah asam 5-
metilsalisilat. Spektrum inframerah senyawa asam 5-metilsalisilat dan senyawa 









Gambar 5.4 Spektrum Inframerah Senyawa Hasil Sintesis dalam Pellet KBr 
 
Karakteristik spektrum inframerah senyawa asam 5-metilsalisilat dan senyawa 












Tabel 5.5 Karakteristik Spektrum Inframerah Senyawa Asam 5-Metilsalisilat dan 
Senyawa Hasil Sintesis 
Senyawa Induk 
(Asam 5-Metilsalisilat) 


















3459,17 O-H 3420,75 O-H 3200-3650 
2919,41 CH3 2926,61 CH3 2850-3000 
1660,32 C=O 1693,29 
1607,49 
C=O 1600-1850 
1451,44 C=C 1541,41 C=C 1450-1650 
  1280,38  COOC 1100-1300 
 
5.3.3 Identifikasi Senyawa Hasil dengan Spektrometer 
1
H-NMR 
 Identifikasi struktur senyawa hasil sintesis dengan spektrometer resonansi 
magnet inti (
1
H-NMR) dilakukan untuk mengetahui jumlah dan posisi atom H 
yang terdapat pada senyawa hasil sintesis dan senyawa asam 5-metilsalisilat. 
Spektrum 
1
H-NMR senyawa asam 5-metilsalisilat dapat dilihat pada gambar 5.5. 
 
Gambar 5.5 Spektrum 
1





H-NMR seperti yang tertera pada gambar 5.5 
tersebut, maka dapat diamati puncak-puncak dengan geseran kimia (δ) yang 
menunjukkan atom H dan posisi atom H pada gugus-gugus senyawa asam 5-
metilsalisilat. Hasil analisis karakteristik spektrum 
1
H-NMR senyawa hasil 
sintesis dapat dilihat pada tabel 5.6. 
Tabel 5.6 Karakteristik Spektrum 
1
H-NMR Senyawa Asam 5-Metilsalisilat 





Dugaan Atom H dari Gugus 
3,686 Singlet 3 3 atom H dari CH3 yang terikat 
pada gugus benzene 
7,091-7,121 Multiplet 2 2 atom H dari gugus benzena no.2 
dan 4 




H-NMR senyawa hasil sintesis yaitu asam O-(4-nitrobenzoil)-
5-metilsalisilat dapat dilihat pada gambar 5.6. Hasil analisis karakteristik 
spektrum 
1
H-NMR senyawa hasil sintesis dapat dilihat pada tabel 5.7. 
 
Gambar 5.6 Spektrum 
1







H-NMR pada gambar 5.6 tersebut, maka dapat diamati 
puncak-puncak dengan geseran kimia (δ) yang menunjukkan atom H dan posisi 
atom H pada gugus-gugus senyawa hasil sintesis. 
Tabel 5.7 Karakteristik Spektrum 
1
H-NMR Senyawa Hasil Sintesis 





Dugaan Atom H dari Gugus 
2,050 Singlet 3 3 atom H dari gugus CH3 
8,082 – 8,299 Multiplet 7 3 atom H dari gugus benzena 
A dan 4 atom H dari gugus 
benzena B 
13,623 Singlet 1 1 atom H dari gugus OH 
 
5.4 Uji Aktivitas Analgesik 
 Uji aktivitas analgesik senyawa hasil sintesis dilakukan dengan cara 
mengamati frekuensi geliat (respon nyeri) pada mencit yang kemudian 
dibandingkan dengan kelompok pembanding yaitu aspirin dan kelompok kontrol 
yaitu CMC-Na 0,5% b/v. 
5.4.1 Penentuan Frekuensi Geliat 
 Hasil pengamatan frekuensi geliat (respon nyeri) pada mencit yang terjadi 
akibat induksi larutan asam asetat glasial pada kelompok senyawa uji [asam O-(4-
nitrobenzoil)-5-metilsalisilat] dan kelompok senyawa pembanding (aspirin) 
masing-masing dengan dosis 25 mg/kgBB, 50 mg/kgBB, dan 100 mg/kgBB, serta  
kelompok kontrol dapat dilihat pada tabel 5.8. 
Dari data frekuensi geliat pada tabel 5.8, tampak bahwa frekuensi geliat 
pada kelompok uji asam O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat jumlahnya lebih 
sedikit dibandingkan dengan kelompok kontrol sehingga dapat dikatakan bahwa 
senyawa asam O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat dapat menurunkan frekuensi 




Tabel 5.8 Frekuensi Geliat pada Kelompok Senyawa Uji, Senyawa Pembanding 
Aspirin, dan Kontrol pada Dosis 25 mg/kgBB, 50 mg/kgBB, dan 100 mg/kgBB 
No. 
Mencit 
Frekuensi Geliat pada Tiap Kelompok 







Dosis (mg/kgBB) Dosis (mg/kgBB) CMC-Na 
0,5% b/v 25 50 100 25 50 100 
1 37 25 21 45 40 32 58 
2 39 26 21 47 41 32 60 
 3 38 28 20 45 42 34 61 
4 36 27 22 48 39 33 60 
5 37 25 19 48 39 31 59 
6 39 29 22 46 42 34 61 
Rata-
rata 
37,67 26,67 20,83 46,50 40,50 32,67 59,83 
SD 1,21 1,63 1,17 1,38 1,38 1,21 1,17 
 
5.4.2 Analisis Data Uji Aktivitas Analgesik 
 Untuk mengetahui adanya perbedaan yang bermakna antara jumlah geliat 
mencit pada kelompok senyawa uji, kelompok senyawa pembanding, dan 
kelompok kontrol, maka dilakukan uji ANOVA pada α = 0,05. Data kemudian 
diolah secara statistik dengan bantuan program komputer SPSS 18.0. Berdasarkan 
hasil analisis ANOVA one way pada dosis 25 mg/kgBB didapatkan F hitung 
473.556, pada dosis 50 mg/kgBB didapatkan F hitung 841.938, dan pada dosis 
100 mg/kgBB didapatkan F hitung 1713.611 dengan probabilitas yakni 0,000. 
Hasil analisis data dengan ANOVA tersebut dapat dilihat pada lampiran 6. 
5.4.3 Hasil Penentuan % Hambatan Nyeri 
 Berdasarkan data frekuensi geliat pada tabel 5.8, maka dilakukan 
penentuan % hambatan nyeri senyawa pembanding aspirin dan senyawa uji yaitu 
asam O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat pada dosis 25 mg/kgBB, 50 mg/kgBB, 





Tabel 5.9 Persentase Hambatan Nyeri pada Kelompok Senyawa Hasil Sintesis 
dan Kelompok Senyawa Pembanding Aspirin pada Dosis 25 mg/kgBB 
No. 
Mencit 
















1 58 45 22,41 58 37 36,21 
2 60 47 21,67 60 39 35,00 
3 61 45 26,23 61 38 37,70 
4 60 48 20,00 60 36 40,00 
5 59 48 18,64 59 37 37,29 
6 61 46 24,59 61 39 36,07 
Rata-
rata 
59,83 46,50 22,26 59,83 37,67 37,05 
SD 1,17 1,38 2,82 1,17 1,21 1,66 
 
Keterangan : 
Kelompok Kontrol : Kelompok yang diberi larutan CMC-Na 0,5% b/v. 
Kelompok Pembanding : Kelompok yang diberi senyawa pembanding (aspirin) 
dengan dosis 25 mg/kgBB. 
Kelompok Uji : Kelompok yang diberikan senyawa hasil sintesis [asam 
O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat] 
 
Tabel 5.10 Persentase Hambatan Nyeri pada Kelompok Senyawa Hasil Sintesis 
dan Kelompok Senyawa Pembanding Aspirin pada Dosis 50 mg/kgBB 
No. 
Mencit 
















1 58 40 31,03 58 25 56,90 
2 60 41 31,67 60 26 56,67 
3 61 42 31,15 61 28 54,10 
4 60 39 35,00 60 27 55,00 
5 59 39 33,90 59 25 57,63 
6 61 42 31,15 61 29 52,46 
Rata-
rata 
59,83 40,50 32,32 59,83 26,67 55,46 




Kelompok Kontrol : Kelompok yang diberi larutan CMC-Na 0,5% b/v. 
Kelompok Pembanding : Kelompok yang diberi senyawa pembanding (aspirin) 
dengan dosis 50 mg/kgBB. 
Kelompok Uji : Kelompok yang diberikan senyawa hasil sintesis [asam 
O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat] 
 
Tabel 5.11 Persentase Hambatan Nyeri pada Kelompok Senyawa Hasil Sintesis 
dan Kelompok Senyawa Pembanding Aspirin pada Dosis 100 mg/kgBB 
No. 
Mencit 
















1 58 32 44,83 58 21 63,79 
2 60 32 46,67 60 21 65,00 
3 61 34 44,26 61 20 67,21 
4 60 33 45,00 60 22 63,33 
5 59 31 47,46 59 19 67,80 
6 61 34 44,26 61 22 63,93 
Rata-
rata 
59,83 32,67 45,41 59,83 20,83 65,18 
SD 1,17 1,21 1,34 1,17 1,17 1,89 
 
Keterangan : 
Kelompok Kontrol : Kelompok yang diberi larutan CMC-Na 0,5% b/v. 
Kelompok Pembanding : Kelompok yang diberi senyawa pembanding (aspirin) 
dengan dosis 100 mg/kgBB. 
Kelompok Uji : Kelompok yang diberikan senyawa hasil sintesis [asam 
O-(4-nitrobenzoil)-5-metilsalisilat] 
 
Berdasarkan data frekuensi geliat pada tabel 5.9, 5.10, dan 5.11, maka dilakukan 
perbandingan jumlah geliat mencit pada kelompok senyawa uji yaitu asam O-(4-
nitrobenzoil)-5-metilsalisilat dan kelompok pembanding aspirin. Perbandingan 
jumlah geliat mencit pada kelompok senyawa uji dan senyawa pembanding dapat 




Gambar 5.7 Perbandingan Jumlah Geliat Mencit pada Kelompok Senyawa Uji 
dan Senyawa Pembanding 
 
5.4.4 Penentuan ED50 
 Untuk mengetahui dosis senyawa hasil sintesis dan senyawa pembanding 
yang dapat menimbulkan 50% efek hambatan nyeri pada mencit, maka dilakukan 
penentuan ED50 dengan cara memasukkan data log dosis dan % hambatan nyeri ke 
dalam persamaan regresi linier. 
 








































y = 38,4513x - 31,9976 


























Gambar 5.9 Kurva Hubungan antara Log Dosis dengan % Hambatan Nyeri 
Senyawa Hasil Sintesis 
 
Berdasarkan kurva hubungan antara log dosis dengan % hambatan nyeri 
senyawa aspirin dan senyawa hasil sintesis pada gambar 5.8 dan 5.9, maka 
didapatkan hubungan dalam persamaan regresi sebagai berikut: 
1. Hubungan antara log dosis dengan % hambatan nyeri senyawa aspirin: 
y = 38,4513x + 31,9976 dengan r hitung = 0,9971; r tabel = 0,497 (n=18; 5%) 
2. Hubungan antara log dosis dengan % hambatan nyeri senyawa hasil sintesis: 
y = 46,7229x + 26,8175 dengan r hitung = 0,9844; r tabel = 0,497 (n=18; 5%) 
Berdasarkan hasil persamaan regresi tersebut, maka dapat diketahui nilai ED50 
senyawa aspirin dan senyawa hasil sintesis yang dapat dilihat pada tabel 5.12. 
Perhitungan nilai ED50 dapat dilihat pada lampiran 9. 
Tabel 5.12 Nilai ED50 Senyawa Aspirin dan Senyawa Hasil Sintesis 
Senyawa Dosis 
(mg/kgBB) 
% Hambatan Nyeri ED50 (mg/kgBB) 
Aspirin 25 22,26 135,68 
50 32,32 
100 45,41 







y = 46,7229x - 26,8175 
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